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Abstract 



This process, comprising successively after production under vacuum of a steel with a low silicon content: - a hot rolling 
operation followed by reeling; - a shot-blasting and pickling operation: - a cold rolling operation in one or more stages 
followed by annealing, to obtain a sheet of the final thickness, the final annealing being carried out under a 
decarbonising controlled atmosphere, is characterised in that the steel sheet has the following composition by weight: - 
carbon < 0.008% - silicon < 0.4% - manganese (0.05-0.4)% - sulphur < 0,01% - phosphorus < 0.19% - nitrogen < 0.01% 
- oxygen < 0.01 %, the reeling following the hot rolling is carried out at a temperature above 600 DEG C and is itself 
followed by a heat treatment at a temperature above 700 DEG C. 
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(54) Precede de fabrication de tdle d'acier magnetique a grains non orient^s et tdle obtenue par ce 
precede. 

Ce precede comportant successivement apr^s elaboration sous vide d'un acier d faible teneur en 
silicium : 

— une operation de laminage ^ chaud suivie d'un bobinage ; 

— une operation de grenalllage et de d§capage : 

— une operation de lanninage d froid en une ou plusieurs 6tapes suivie(s) d*un recuit. pour obtenir 
une tole d Tepaisseur finale, le recuit final 6tant r6alis6 sous atmosphere contr6l6e d6carburante, 

est caracterise en ce que la t6le d'acier a la composition pond^rale suivante : 

— Carbone < 0.008% 

— Silicium < 0,4% 

— Manganese (0.05-0.4)% 

— Soufre 0.01% 

— Phosphore < 0,19% 

— Azote < 0.01^0 

— Oxyg^ne < 0,01%, 

le bobinage suivant le laminage ^ chaud est effectu6 S une temperature superieure d 600'C et lui-m§me 
suivi d'un traitement thermique d une temperature superieure ^ 700 C. 
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La presente invention concerneun precede de fabrication d-unetoled-^ _ 
tes dit de "fully process" et ta tdie obtenue par ce procSd6. 

On connail un proc6d6 comportant successivement. apres elaboration sous vide d'un acier au silicium : 

- une operation de lamlnage S chaud sulvie d'un bobinage; 
5 - une operation de grenailiage et de d^capage acide; 

- une operation de laminage ^ froid en une ou plusieurs Stapes suivte(s) d*un recuit pour obtenir une tdle 
d rSpaisseur finale, le recuit final §tant realist sous atmosphere contrdlSe dScarburante. 

Un tel procede est connu et utilise couramment dans le domaine de la realisation de tdles magnStiques d 
grains non orientes. 

10 Les tdles magn6tiques dites S grains non orientes, c'est-S-dire ayant des proprletSs magnStiques isotropes 

sont plus particulierement destinees k la construction de dispositifs electromagnetiques dans lesquels le flux 
magnStique genere par les enroulements electriques n'est pas constant, comme par exennple dans les machi- 
nes tournantes. Certains transformateurs utilises dans le domaine de Telectromenager utilisent ce type de qua- 
lite pour des raisons economiques. 

IS Ces dispositifs electromagnetiques sont constitues de tdles d6coupees et assemblees. Ces derni6res ont 

un degre d'efficacite qui s'^value en fonction de deux paramfetres qui sont le niveau d'induction d'une part, et 
les pertes totales specifiques. d'autre part. 

^Induction est limitee par Taimantation d saturation des toles et cette aimantation est d'autant plus 6lev§e 
que le materiau est riche en fer. Cependant, il est necessaire d'augmenter la resistivite de Tacier par addition 

20 de silicium et/ou d'aluminium afin de diminuer les pertes par courant de Foucault. L'elaboration sous vide per- 
met d'ameliorer la proprete et la puret6 de Tacier et de rSduire ainsi les pertes par hystSrSsis. 

Aussi. il est necessaire de trouver un compromis entre les tdles ^ forte aimantation d saturation et S faibles 
pertes. 

Les toles ^ grains non orientes eiabor6es avec un acier dont la teneur en silicium est d'environ 3% ont 
25 actuellement les meilleures caracteristiques magn6tiques de perte et une aimantation ^ saturation moins eie- 
vSe que les tdles magnStiques dont Tacier ne contient pas ou peu de silicium. 

Dans certains domaines d'applications industrielles, ou le choix technique d'un dispositif est un compromis 
entre ses performances techniques et son cout, on utilise des tdles magnetiques ^ grains non orientes elabo- 
rees avec un acier ne contenant, dans sa composition, qu'une trSs faible teneur en silicium, c'est-d-dire une 
30^ teneur inferieure d 0,5%. 

Du fait que reiaboration des tdles en acier sans silicium reste plus aisee, done plus economique, les indus- 
trlels pr6ferent utiliser un tel acier et cherchent S am6liorer les caracteristiques magnetiques des tdles obte- 
nues. 

Dans un autre domaine de fabrication de tdles magnetiques. dites d grains orientes, le procede de fabri- 
3S cation comprend, apres elaboration d'un acier contenant dans sa composition une teneur en silicium d'environ 
3%, du soufre. du manganese, de I'aluminium et de I'azote pour former des inhibiteurs tels que le sulfure de 
manganese ou le nitrure d'aluminium : 

- un laminage d chaud; 

- une operation dite de recuit initial consistant d eiever la temperature de la tdle laminee ^ chaud pendant 
40 quelques minutes sous atmosphere contrdlee; 

- une operation de grenailiage et de decapage acide; 

- une operation de laminage d froid suivie de recults en atmosphere contrdlee. 

Obtenues par ce precede, les tdles dites ^ grains orientes ont une tres forte proportion de grains ayant 
une orientation (110). (001]. Ces tdles possedent d'excellentes proprietes magnetiques dans la direction du 
45 laminage. Elles sont anisotropes. c'est-e-dire que leurs proprietes dependent de la direction de laminage. C'est 
ainsi que, par example, les pertes d'une tdle magnetique de composition courante, de 0,35 mm d'epaisseur, 
sont trols fois plus eievees dans la direction perpendiculaire au sens du laminage que dans la direction du lami- 
nage. 

Les tdles e proprietes magnetiques anisotropes presentent done Tinconvenient de ne pouvoir etre 
50 employees que pour les applications dans lesquelles les lignes de champ magnetique correspondent e la direc- 
tion du laminage. II s'agit done de les utiliser pour des machines statiques telles que les transformateurs. 

Dans reiaboration des tdles e grains orientes, Toperation initiale de recuit apres le laminage e chaud a 
pour fonction d'influer sur I'etat des precipites, par exemple de MnS et/ou de AIN par rapport e la microstrueture 
des tdles de fagon d favoriser le developpement ulterieur de la croissanee de grains orientes pour former une 
55 texture de GOSS. 

L'invention a pour but d'ameliorer les caracteristiques magnetiques de tdles e grains non orientes realisees 
avec un acier ne contenant que tres peu de silicium, e'est-e-dire de reduire les pertes magnetiques et d'aug- 
menter raimantation sous un champ magnetique determine. 
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Elle a pour objet un proc6de d'elaboralion de toles magnetlques d grains non orientes tel que defini pre- 
cedemment, caracterls§ notamment en ce que la I6le d'acier a la composition pond^rale suivante : 

- Carbone ^ 0.008% 

- Siliciunn ^ 0.4% 

5 - Manganese (0,05 - 0,4) % 

- Soufre < 0,01% 

- phosphore < 0,19% 

- Azote < 0.01% 

- Oxyg^ne < 0.01%, 

10 le boblnage sulvant le laminage k chaud est effectu§ d une temperature superieure d 600*'C et lui-m§me suivl 
d'un traitement thermique S une temperature superieure d 700*0. 

Ce precede contribue ^ une annelioration des qualites magn6tiques. c*est-^-dire une diminution des pertes 
totales specifiques et aussi une augmentation de raimantation. 
Selon d'autres caractSristiques : 
75 - {'operation de grenaillage et de decapage aclde est r^alisee apres bobinage et traitement thermique. 

- la temperature de bobinage est comprise dans rinteivalle (600-750) *C et de preference entre (600 et 
680)'^C. 

- le traitement thermique prealable au laminage k froid comprend : 

- une mise sous atmosphere controlee, 

20 - une elevation en temperature comprise dans Tintervaile 700-1 lOO'^C, 

- un maintien en temperature pendant un temps compris dans Tintervalle de 1 & 10 minutes. 
Par ailleurs et de preference : 

- la temperature du traitement thermique prealable est comprise dans rintervalle 800-1050*'C : 

- le temps de maintien de la temperature du traitement thermique est compris dans Tintervalle de 1 ^ 4 
25 minutes; 

- Tatmosphere controiee est constituee essentiellement d'azote. 

Uinvention concerne egalement la tole magnetique d grains non orientes obtenue selon le precede et ayant 
les caracteristiques suivantes : 

- pour une tole ayant une epaisseur d'environ 0.5mm. les pertes specifiques S 1.5 Tesia et 50 Hertz sont 
30 inferieures ^6.3 W/Kg et I'aimantation est superieure k 1.65; 1.74; 1.85 Tesla. respectivement sous des 

champs magnetiques de 2500. 5000, 10000 A/m. 

- de preference les pertes specifiques ^ 1.5 Tesla et 50 Hertz sont inferieures d 5.1 W/kg et Tairhantation 
est superieure ^ 1,68, 1,77; 1.89 Tesla. respectivement sous des champs magnetiques de 2500 5000 
10000 A/m. 

35 - pour une tole ayant une epaisseur d'environ 0.65 mm. les pertes specifiques a 1 ,5 Tesla et 50 Hertz sont 

inferieures ^ 7.5 W/kg et I'aimantation est superieure d 1.66. 1.75. 1,86 Tesla respectivement sous des 
champs de 2500. 5000, 10000 A/m. 

- de preference, les pertes specifiques ^ 1.5 Tesla et 50 Hertz sont inferieures ^ 7.1 W/Kg et I'aimantation 
est superieure k 1.67; 1,76; 1.88 Tesla, respectivement sous des champs magnetiques de 2500. 5000, 

40 10000 A/m. 

Les caracteristiques magnetiques et mecaniques obtenues dans les essais comparatifs qui suivent sont 
donnees k titre d'exemple non limitatif, el mettent bien en evidence Tinvention. 

Dans un premier exemple de realisation de. I'invention. Tacier utilise pour la fabrication de toles magneti- 
ques en "fully process" a la composition ponderale suivante : 
45 . - Carbone 0.008% 

- Sillclum ^ 0,4% 

- Soufre < 0.01% 

- Aluminium < 0,05% 

- Phosphore < 0.19% 

so - Manganese < (0.05-0.4)% 

- Azote < 0.010% 

- Oxygene < 0,010% 

La presence de manganese dans la composition de Tacier est necessaire pour obtenir une bonne ductilite 
d chaud et ei froid en presence de silicium. 
55 L'acier est elabore sous vide et couie en continu sous forme de brames. La tdle est realisee lors de Tope- 

ration de laminage t chaud apres un laminage S des brames au train d bande. 

Selon I'invention ia bande d'acier laminee d chaud est soumise avant Toperation de laminage h froid k un 
bobinage d une temperature de 650**C et k un traitement thermique prealable au laminage k froid, consistant. 
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dans un essai do nnant cie bonne s'caract6rl^^^ ------- ^ ----- . _ 

- une mise d temperature de 800*C pendant 2 minutes sous atmosphi§re d'azote: 

- un laminage ^ frold en une ou plusleurs etapes pour la mise ^ 6paisseur de la tole, la tole ainsi laminee 
§tant soumise ^ un recuit final en continu ^ 880'*C sous atmosphere decarburante telle que NH3 craque. 

5 Le tableau I regroupe les valeurs des caract6ristiques magn6tiques obtenues dans une s6rie d'essais de 

variation des conditions du traitement thermique pr6alable au laminage a froid. 

Les essais ont 6te realises en faisant varier la temperature du traitement de 700''C d 1 100X. les temps 
de maintien en temperature etant variables de 1 5 minutes. 
Les autres parametres utilises dans le procede sont : 
10 - une atmosphere d*azote lors du traitement thermique prealable; 

- un laminage ^ froid pour I'obtention d'une epaisseur finale de la tole d'environ 0.5 mm; 

- un recuit final S 880*'C sous NH3 craque pendant 2 minutes avec un point de rosee k + 20'=*C. 

Les caracteristiques magnetiques d'Induction ont 6te mesur^es sous trois champs magnetiques de 2500, 
5000 et 10000 A/m. alors que les caractedstiques de pertes totales spScifiques sont donn^es d 1 et 1 .5 Tesla. 
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TRAITEMENT. 
PREALABLE 


EPAISSEUF 
APRES 


RECUIT 


B (TESLA) 
Dour H* ( X/m\ 


W/kg . 
':50 HzJ 


15 


PALIER 
( ) 


Temps de 
tti d ^ n w X c n 
^ f mn) 


LAM IN AGE 
A TROID 


FINAL 

1 


2 .500 


5 . 000 


10.000 


IT 


1 

I , 3T 




700 


• I 




380*C 


i .625 


1.715 


1,335 






20 


700 
700 


J 2 
t 

: 


0 , 5 mm 


2 mn NH3 
craque 


1.631 
1.5 33 


' 1,718 

; 1.717 


1 ,838 
1,33? 


2,36 

i 


5 .26 




! 

800 






330-C 


* i,596 


, — . , 

' 1 . 737 


L ,903 


2.15 


4 ,59 


25 


800 


2 


0 , 5 mm 


2 mn NH3 


1,699 


' 1 , 783 


1 .904 


2,12 


4,5? 




300 


5 




craque 


I , 703 


1 . 793 


1 ,909 


2.11 


4,54 




1050 


L 




380'C 


1.695 


1.782 


1.899 






30 


lOSO 


2 


0,5 mn 


2 mn NH3 


1.697 


1 .781 


1 ,897 






1 


1050 


5 




craque 


1.697 


1 .784 


1,399 :2,i2 


4,S7 


35 


1100 


1 




sao'c 

! 


1 , 700 


1 . 787 


L ,398 








LlOO 


Z 


0,5 mn 


2 mn NK3 


1,697 


1 . 785 


1 ,899 








1100 


5 




craque 


1.698 


1 . 786 


1,399 


2,31 


4.96 


40 


SANS TRAITEMENT 


0 , 5 mm 


880*C 

2 mn NH3 

craque 


1.624 


1 , 713 


1 

1 .832 i 

i 


2,31 


5 ,21 



Les r6sultats des essais montrent par comparaison avec les caracteristiques d'un echantillon n*ayant pas 
50 subl de traitement que le traitement pr^alable permet d'augmenter. d*une part les inductions d'environ 5% et 
d*autre part de reduire les pertes d'environ 12%. 

Ces essais mettent en Evidence que les meilleures caracteristiques magnetiques des tdles sent obtenues 
par un traitement pr^aiable compris entre 800 et 1050^C pour les tales d'acier ayant la composition cit6e ci- 
dessus. 

55 Dans un deuxi^me exemple de realisation, avec un acier ayant la composition suivante : 

C = 0.004 
Si = 0,280 
S = 0.009 

5 
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"Al "=0.020 ~~ ' - - _ _ _. _ 

P =0,140 
Mn = 0,300 
N2 = 0,007 
5 O2 = 0,005 

traite daris les memes conditions que I'acier de I'exemple 1 ci-dessus, il a ete realise des essais nnesurant des 
caracteristlques d'inductions sous trois champs magn6tlques de 2500, 5000 et 10000 A/m et les partes totales 
specifiques. 

Le tableau II regroupe. pour deux epalsseurs de tdles nnagnetiques. les caracteristiques de pertes en W/Kg 
10 d 50 Hertz sous une Induction de 1 et 1 .5 Tesla. ainsi que Tinduction obtenue sous les trols valeurs de champs 
magnetlques pris en reference. 
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EPAISSEUR 0,65 mm 


Tole magnetiquc 
Solon 1' invention 


2,47 
5,58 


1,70 
1 ,79 
1,91 


Reference 


3,29 
7,37 


1,65 
1,74 
1,86 


EPAISSEUR 0,50 mm 


Tole magnetique 
Selon 1 ' inventior 


1,95 
4,14 


1,69 
1 ,78 
1 .90 


Reference 


3,03 
6,43 


1,65 
1,74 
1 ,86 




€h in 


2 500 A/m 
5 000 A/m 
10 000 A/m 


PERTES 
MAGNETIQUES 
en W/Kg 50 Hz 


INDUCTION 
en T ) 
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Le procede selon I'inventioTi perTnetT de manlere ihattehdue. d'obtenir d'One tole magneUque d'une part 
de hautes caract6ristlques magnetiques. et d'aulre part des caract^ristiques m§canlques comparables d celles 
obtenues par le procede de Tart antSrieur. 



Revendicattons 

1. Procede de fabrication de tole d'acier magnetique ei grains non orienl6s dit de "fully process" comportanl 
successivement apres elaboration sous vide d'un acier au silicium : 

- une operation de lamlnage d chaud suivie d'un bobinage; 

- une operation de grenaillage et de decapage acide; 

- une operation de laminage k froid comportant au molns une 6tape suivie d*un recuit. pour obtenir une 
tole a Tepaisseur finale, le recuit final ^tant rSalis6 sous atmosphere contrdlee decarburante; 

caracterise en ce que la tdle d'acier a la connposition ponderale suivante : 

- Carbone < 0.008% 

- Silicium < 0.4% 

- Manganese (0,05-0,4)% 

- Soufre < 0,01% 

- Phosphore < 0.19% 
-Azote < 0,01% 

- Oxygfene < 0.01%, 

le bobinage suivant le laminage ^ chaud est effectue a une temperature superieure d 600°C et lui-meme 
suivi d'un traitement thermique ^ une temperature superieure d 700*^0. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que reparation de grenaillage et de decapage acide 
est r6alisee apr6s bobinage et traitement thermique. 

3. Procede selon la revendication 1, caract6ris6 en ce que la temperature de bobinage est comprise dans 
rintervalle (800-750)*'C et de preference entre 600 et 680'=*C. 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications 1^3, caracterise en ce que le traitement thermique 
prealable au laminage ^ froid comprend : 

- une mise sous atmosphere controlee; 

- une elevation en temperature comprise dans rintervalle 700-1 100°C; 

- un maintien en temperature pendant un temps compris dans rintervalle de 1 a 10 minutes. 

5. Precede selon I'une quelconque des revendications 1 et 4. caracterise en ce que la temperature du trai- 
tement thermique prealable au laminage e froid est comprise entre 800 et lOSO^C. 

6. Procede selon I'une quelconque des revendications 16 5. caracterise en ce que le temps de maintien en 
temperature du traitement thermique prealable est de 1 e 5 minutes. 

7. Procede selon I'une quelconque des revendications 16 6 caracterise en ce que I'atmosphere contrfiiee 
est constituee essentiellement d'azote. 

8. Tole magnetique 6 grains non orientes, caracterisee en ce qu'elle est obtenue par le precede selon I'une 
quelconque des revendications 16 7. 

9. Tole selon la revendication 8. caracterisee en ce que pour une tdle ayant une epalsseur d'environ 0,5 mm, 
les pertes specifiques 6 1.5 Tesia et 50 Hertz sont inferieures 6 6,3 W/Kg et I'almantation est superieure 
6 1,65: 1,74; 1,85 TesIa respectivement sous des champs magnetiques de 2500. 5000, 10000 A/m. 

10. Tdle selon la revendication 9. caracterisee en ce que les pertes specifiques 6 1.5 TesIa et 50 Hertz sont 
inferieures 6 5.1 W/Kg et I'aimanlation est superieure 6 1,68; 1.77; 1.89 TesIa, respectivement sous des 
champs magnetiques de 2500, 5000. 10000 A/m. 

11. Tole selon la revendication 8. caracterisee en ce que pour une tdle ayant une epaisseur d'environ 0.65 
mm, les pertes specifiques 6 1,5 Testa et 50 Hertz sont inferieures 6 7,5 W/Kg et I'aimantation est supe- 
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rieure d 1.66; 1.75: 1.88 Tesia respectivement sous des champs de 2500, 5000. 10000 A/m. 

12. Tdle selon la revendlcation 1 1 . caracterisee en ce que les partes sp6cifiques a 1.5 TesIa et 50 Hertz sont 
infeneures k 7.1 W/Kg et raimantation est sup6rleure d 1.67; 1.76; 1.88 Tesla. respectivement sous des 
5 champs magnetlques de 2500, 5000. 10000 A/m. 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



BNSOOCID: <EP_04«99eCAi J^> 



EP 0 469 980 A1 



omcc curopecn R^ppoRj DE RECHERCHE EUROPEENNE 

dcs brevets 

EP 91 40 2117 



DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Cateaoric 



Cit!iti«n du document a\ec indication, en cas de bcsoin, 
des parties pertinentes 



Revenrtication 
concernee 



O.A.SSF.MF.NT DF. 1.4 
DEM.\.NDE (iBi- CI.S) 



Y US-A-4 851 056 (K. MIYOSHI et al.) 
* Revendlcatlons; exemples * 

Y PATENT ABSTRACTS OF JAPAN, vol. 8, no. 
46 (C-212)[1483], 29 fevrier 1984; & 
JP-A-58 204 126 (KAWASAKI SEITETSU) 
28-11-1983 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN, vol. 12, no. 
501 (C-556)[3348], 27 december 1988; & 
JP-A-63 210 237 (SUMITOMO METAL) 
31-08-1988 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN, vol. 13, no. 
442 (C-641)[3790]. 4 octobre 1989; & 
JP-A-1 168 815 (KAWASAKI STEEL) 
04-07-1989 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN, vol. 13, no. 
174 (C-589)[3522], 25 avril 1989; & 
JP-A-1 4425 (SUMITOMO METAL) 09-01-1989 

FR-A-1 531 090 (HOOGOVENS) 



l.« present rapport a ete eubli pour toutes le$ revendkadoru: 



1.2,4-6 
.8 

1.2,4-6 
,8 



C 21 D 8/12 



DOMAlNES TECHMQLtS 
RECHERCHES (\M. CI.S I ' 



C 21 0 



Liew J£ f4 recherche 



LA HAYE 



Date d tUtsiMcrA 6t ta recherche 

29-10-1991 



MOLLET G.H.J. 



CATCCORJK l>HS DOCLMKMS CITES 



X : particuliercmcnt pcninent i lui s«ut 

\ : partteuiieretndnt pcrtineai en combinai$cn avec un 

autre document do la m^me cate(*onc 
A : arrterc-plao technulogtque 
O : dNulKatiofi non>ecritc 
r : document intercalaire 



Ihcorle ou principe a la base de rjnvencion 
ducuinent de brevet antcricur, maU publi« a la 
date de depAr nu apres cctre date 
: cit^ dan« la demaode 
cite pour d'auires raisons 



& : mcmbre dc la mcme famillc, document correspondant 



10 



